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La presente invention se rapporte a de nouveaux adjuvants de 
filtration, utilisables dans la filtration de liquides, notamment de biere fin de 
garde. Elle se rapporte egalement a un nouveau procede de filtration utilisant 
lesdits nouveaux adjuvants de filtration. Elle concerne enfin un nouveau procede 
de regeneration in situ desdits adjuvants de filtration ainsi que de nouveaux 
supports de filtration. 

Les adjuvants de filtration constituent des substances utilisees dans les 
separations solide - liquide avec formation d'un depot sur un tamis ou un support, 
soit seules, soit en melange avec les substances a retenir et assurent par une action 
principalement mecanique, l'efficacite de la separation. 

Plusieurs types d'adjuvants de filtration peuvent etre differencies selon 

leurs constituants principaux. 

Le type d'adjuvant le plus frequemment utilise en brasserie est le 
kieselguhr, compose principalement de diatomees calcinees. 

D'autres types d'adjuvants comprennent notamment les perlites issues 
de roche volcanique, l'amidon, la cellulose ainsi que les matieres synthetiques 
polymeriques fibreuses. 

25 Ces differents adjuvants forment, pendant la filtration, un milieu 

poreux captant les impuretes a eliminer et facititent l'ecoulement de la phase 
liquide. 

Les adjuvants decrits dans ce qui precede peuvent etre utilises soit 
30 dans la technique dite en precouche, soit dans la technique dite d'alluvionnage. 
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Un secteur industriel dans lequel les adjuvants de filtration sont 
utilises est le domaine de la brasserie. 

5 En effet, la grande majorite des bieres mises sur le marche doivent 

presenter une couleur brillante et etre exemptes de micro-organismes. Pour le 
brasseur, ces exigences sont generalement respectees lorsque la biere possede vine 
valeur de clarte E.B.C. (European Brewing Convention) inferieure a 0,5° EBC et 
une teneur en micro-organismes inferieure a 5 levures par litre. 

10 

Les valeurs de clarte E.B.C. et leur appreciation sont definies dans la 
publication : Analytica-E.B.C, 4eme Ed., 1987, Revue de la Brasserie et des 
Boissons Ed., Zurich. 

15 Jusqu'a present, le procede le plus economique et le plus efficace pour 

atteindre ces valeurs consiste a utiliser un adjuvant de filtration dans le processus 
de fabrication de la biere. 

En effet, la biere, apres sa maturation dans des reservoirs de garde, 
20 doit etre clarifiee et filtree prealablement a son conditionnement pour eliminer un 
certain nombre d'impuretes, en particulier un trouble colloidal ainsi que des 
levures. Apres filtration, la biere presente alors une couleur brillante et une 
stability suffisante pour sa conservation. 

25 La filtration avec adjuvant de la biere est generalement realisee en 

utilisant Tune des deux techniques suivantes, a savoir la filtration sur masse ou la 
filtration en alluvionnage, cette derniere necessitant la formation tfune precouche 
prealable. 
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La filtration en alluvionnage, de loin la plus couramment utilisee, 
consiste k deposer sur le milieu filtrant et prealablement a la filtration proprement 
dite, une premiere precouche de Tadjuvant de filtration d'une taille grossiere pour 
prot£ger le support de filtration (par exemple des filtres a bougies ou des filtres- 
5 plans) d'une part et faciliter le debatissage du filtre apres filtration et le nettoyage 
du support de filtration d f autre part. Frequemment, une seconde precouche de 
Tadjuvant d'une taille similaire £ celle utilisee pour Talluvionnage est deposee pour 
aider a Tobtention d'un filtrat clair des le debut du cycle de filtration. 

10 En alluvionnage, Tadjuvant est melange a la biere avant la filtration 

pour former une suspension. Cette suspension forme lors de la filtration un gateau 
mixte contenant a la fois des impuretes et Tadjuvant 

Lorsque le cycle de filtration est tennine, le gateau d'adjuvant 
15 renfermant les impuretes retenues, notamment les levures, est elimine par 
debatissage sous la forme d'une suspension epaisse, communement appelee 
bourbe. 



Dans le cas ou la filtration est realisee en utilisant des filtres a bougies, 
20 le debatissage est generalement realise en envoyant a contre-sens dans le milieu 
filtrant une emulsion gaz-eau sous pression qui decolle le gateau dudit milieu 
filtrant et le fait tomber dans le fond de la cuve de filtration ou il est recueilli. 



Dans le cas ou la filtration est realisee en utilisant des filtres a plateaux 
25 horizontaux, le gateau est elimine par la force centrifuge creee par la rotation des 
elements filtrants. 

Dans la filtration sur masse, Tadjuvant est depose directement sur le 
support filtrant avant la filtration de la biere. 
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L'utilisation d'adjuvants de filtration, en particulier de kieselguhr, 
presente cependant nn certain nombre d'inconvenients. 

L'un des principaux inconvenients reside dans le fait que l'adjuvant ne 
5 peut etre utilise que pour un seul cycle de filtration. 

Le brasseur est alors oblige de rejetter l'adjuvant, notamment le 
kieselguhr, et d ! utiliser une nouvelle quantite d'adjuvant frais. On con?oit alors les 
problemes que pose ce rejet pour renvironnement, en plus du cout supplementaire 
1 0 du produit final lie a un approvisionnement regulier en adjuvant. 

Des techniques de regeneration de l'adjuvant, en particulier du 
kieselguhr, ont done ete envisagees, sans repondre cependant totalement aux 
besoins des industriels. 

15 

En effet, les techniques actuelles de regeneration des adjuvants, en 
particulier du kieselguhr, ne permettent d'obtenir qu'une regeneration partielle de 
l'adjuvant. Le brasseur est ainsi oblige d'ajouter, a chaque nouveau cycle de 
filtration, une certaine quantite d'adjuvant frais pour compenser la baisse 
20 d'efficacite de la filtration due notamment a Taccroissement de la quantite 
d'impuretes presentes, voire de rejetter, apres plusieurs cycles de filtration, 
Tadjuvant r^genere partiellement, avec les problemes deja evoques ci-dessus. 

En outre, ces precedes necessitent Tutilisation dlnstallations 
25 particulieres et distinctes de celles des installations de filtration. Elles entrainent 
de ce fait des frais importants en investissement et en fonctionnement, notamment 
de frais de transport de Tadjuvant vers le site de regeneration. 

Des recherches ont alors ete menees pour developper un adjuvant 
30 regenerate permettant de resoudre les problemes decrits dans ce qui precede. Un 
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adjuvant de filtration de ce type a notamment ete propose, consistant en des billes 
spheriques de materiau synthetique, pouvant etre regenere dans les installations de 
filtration existantes. Cet adjuvant ne permet toutefois de resoudre qu'en partie les 
inconvenients evoques ci-dessus. 

5 

En effet, la forme quasiment spherique des particules d'adjuvant 
necessite l'utilisation de particules d'une taille relativement importante, notamment 
superieure a 100 um, pour obtenir une permeabilite acceptable du gateau et 
conduit a un milieu filtrant d'une epaisseur importante. De plus l'efficacite de la 
1 0 filtration est generalement insuffisante. 

En outre, le degre de regeneration obtenu par les techniques 
conventionnelles s'avere encore insatisfaisant. 

15 L'invention a pour principal but de remedier en grande partie a ces 

inconvenients, en proposant de nouveaux adjuvants regenerates a un niveau 
satisfaisant sans utiliser d'installations speciales. 

L'invention a egalement pour but de proposer un nouveau procede de 
20 filtration utilisant les nouveaux adjuvants de l'invention, qui permette d'obtenir un 
Hquide repondant aux exigences actuelles de qualite. 

L'invention a egalement pour but de proposer un nouveau procede de 
regeneration des adjuvants de filtration. 

25 

L'invention a enfin pour but de proposer de nouveaux supports de 
filtration utilisables notamment avec les adjuvants de l'invention. 

Les nouveaux adjuvants de filtration regenerates selon l'invention, 
30 utilisables pour la filtration de liquides, notamment de biere fin de garde, se 
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caracterisent en ce qu'ils comprennent des grains incompressibles polymeriques 
synthetiques ou naturels ou des grains incompressibles naturels possedant un 
coefficient de sphericite variant entre environ 0,6 et environ 0,9. 

5 Dans le cadre de la presente invention, le coefficient de sphericite est 

d&ini selon la methode decrite dans la publication "Particle size measurement", T. 
Allen, p. 76-77, Chapman and Hall Ed., London 1974, 

De preference, les nouveaux adjuvants selon Tinvention comprennent 
10 des grains d'une taille moyenne variant entre environ 20 nm et environ 70 jim, 
formant un gateau de filtration d ! une porosite comprise entre environ 0,4 et 
environ 0,8 et d'une masse specifique variant entre environ 1000 et environ 1500 
kg/m 3 . 

15 Dans le cadre de la presente invention, la porosite du gateau de 

filtration est determinee par la methode decrite par R. Leenaerts dans : La 
Filtration Industrielle des Liquides, Tome 1, Chapitre 2, Societe Beige de 
Filtration Ed., 1974. 

20 De preference, les nouveaux adjuvants selon l'invention comprennent 

des grains d ! une taille moyenne variant entre environ 20 ym avec un ecart-type 
d'environ 10 jam et environ 70 jim avec un ecart-type d'environ 25 ^im. 

De preference, les adjuvants de Tinvention possedent une taille 
25 moyenne de grains d'environ 35 urn avec un ecart-type d f environ 15 ^im et une 
masse specifique d'environ 1200 kg/m 3 . 

Les adjuvants selon l'invention ferment Vossature d ! un milieu poreux 
qui piege les impuretes lorsqu'elles se deposent a sa surface sans pour autant se 
30 colmater instantanement. Pour ce faire, il doit y avoir pontage entre les particules 
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d'adjuvant afin que les impuretes se logent dans les anfractuosites situees entre les 
particules d'adjuvant sans subir de deformation ni participer a la structure du 
milieu granulaire. 

5 L'obtention d'une porosis adequate du milieu poreux repose sur 

l'emploi d'un adjuvant dont la forme favorise la formation de surface de contact 
entre les particules et dont la distribution granulometrique est suffisamment serree 
pour ne pas donner lieu a une distribution de la taille des pores trop importante. 

10 Selon l'invention, les adjuvants possedent une forme de grains, 

intermediate entre la forme fibreuse et compressible des adjuvants de type 
kieselguhr et la forme pratiquement spherique des adjuvants synthetiques en billes 
de 1'art anterieur qui engendrent des gateaux de faible porosite. 

1 5 Selon une forme de realisation preferee de l'invention, les adjuvants de 

l'invention comprennent des grains incompressibles polymeriques synthetiques ou 
naturels ou des grains incompressibles naturels obtenus notamment a partir de 
polyamide, de polychlorure de vinyle, de produits fluores tels que le TEFLON®, 
de polypropylene, de polystyrene, de polyethylene, de certains derives de silice, 

20 par exemple de ryolites ou de verre, ainsi que leurs melanges. 

A titre illustratif et non limitatif de polyamides utilisables dans le 
cadre de" la presente invention, on citera notamment le polycaprolactame, 
l'adipamide de poly(hexam6thylene), le nonanediamide de poly(hexam6thylene), 
25 le sebacamide de poly(hexamethylene), le dodecanodiamide de 
poly(hexamethylene), le polyundecanolactame, le polylauryllactame et/ou leurs 
melanges. 



30 



Les polyamides ci-dessus appartiennent a la famille des produits 
commercialises sous la marque NYLON®. 



WO 96/35497 



8 



PCT7IB96/00440 



Selon une forme particulierement preferee de l'invention, le polyamide 
constituant le constituant principal des adjuvants de la presente invention est le 
polyundecanolactame. 

5 

De preference, les adjuvants de la presente invention sont de qualite 
alimentaire et resistent aux solutions acides et alcalines diluees. lis presentent de 
plus une resistance suffisante a l'abrasion et aux agents de regeneration, ainsi qu'a 
des temperatures de Fordre de 100°C. lis sont de plus indeformables sous Teffet de 
1 0 la pression de filtration. 

L'invention a egalement pour objet un nouveau procede de filtration de 

liquides. 

15 Le procede de filtration d'un liquide, notamment de biere fin de garde 

comprenant des Stapes de desaeration, de depot d'une precouche sur un support de 
filtration, de recirculation, se caracterise en ce que l'etape de filtration est realisee 
avec un adjuvant de filtration selon la presente invention. 

20 De preference, les proportions entre Tadjuvant et le liquide a filtrer 

varient entre environ 25 g d'adjuvant / hi de liquide et environ 250 g d'adjuvant / 
hi de liquide. 

Selon Tinvention, le procede de filtration suit les memes etapes qu'une 
25 filtration avec kieselguhr jusqu'a la fin de Tetape des nachlaufs. On designe 
generalement par nachlauf Tetape consistant, apres le cycle de filtration, a evacuer 
la biere hors du milieu filtrant en effectuant un lavage a Teau. 

Ces etapes consistent notamment en un degazage ou une desaeration 
30 du filtre comprenant le milieu filtrant et I'appareillage de filtration. Une precouche 
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est deposee s\ir le support filtrant selon la technique conventionnelle, a savoir a un 
debit proche de 25 hi / hm 2 . 

L'eau remplissant le filtre est ensuite evacuee en effectuant un passage 
5 de la biere additionnee d'adjuvant dans l'etape appelee vorlauf. Lorsque la 
composition du melange eau-biere est satisfaisante, l'etape de filtration debute et 
le filtrat obtenu est ensuite envoye vers Tunite d'embouteillage. 

Selon une forme de realisation preferee de l'invention, le procede 
10 comporte de plus une etape de stabilisation. Cette etape peut etre effectuee 
pendant ou apres l'etape de filtration proprement dite, en utilisant des additifs 
conventionnellement employes, tels que notamment les gels de silice, les tanins 
galliques, etc. Generalement, lorsque la stabilisation est effectuee apres la 
filtration, des enzymes proteolytiques et du polyvinylpyrrolidone (PVPP), de 
1 5 preference regen&ables, sont utilises. 

Avantageusement, la stabilisation est effectuee de fa?on concomittante 

a la filtration. 



Selon une foime de realisation preferee de la presente invention, le 
20 procede de filtration comporte de plus une etape de regeneration in situ de 
Tadjuvant de filtration. 



Selon Tinvention, cette etape de regeneration in sitW de Tadjuvant de 
filtration, comprend les etapes consistant a : 
25 - laver le milieu filtrant avec une solution de soude, a une 

♦ concentration variant entre environ 2 % et environ 5 %, nne temperature d'au 

moins environ 80°C, pendant une duree variant entre environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 

- effectuer un traitement enzymatique du mii*tu filtrant avec une 
30 composition enz>'matique, a une temperature variant entre environ 40°C et 
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environ 60°C, pendant une duree variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique etant realise apres plusieurs cycles de 
filtration* 

5 Avantageusement, la composition enzymatique comprend des 

proteases ainsi que des agents capables de lyser les levures. 

On citera atitre non limitatif de compositions enzymatiques utilisables 
dans le cadre de la presente invention, le produit disponible commercialement 
10 sous la denomination SP299 aupres de la society Novo, Danemark et le produit 
YLE® disponible commercialement aupres de la society Amano, Japon. 

Des agents de catalyse enzymatique peuvent eventuellement etre 
ajout^s k la composition enzymatique dans le but d'ameliorer encore son 
15 efficacit£. 

On remarquera au sujet du traitement enzymatique de Fadjuvant que 
ce traitement n f est pas effectue necessairement a la fin de chaque cycle de 
filtration, mais seulement lorsque la montee en pression dans le filtre durant le 
20 cycle de filtration devient trop importante. 

De preference, le traitement enzymatique est realise lorsque la montee 
en pression par heure devient trop importante et significativement plus elevee 
qu'avec un adjuvant de filtration non encrasse. On entend par adjuvant non 
25 encrasse un adjuvant frais ou totalement regenere. 

Par exemple, le traitement enzymatique est realise lorsque la montee 
en pression dans la cuve de filtration atteint environ 80 % de la pression maximale 
autorisee par la structure mecanique du filtre, soit dans une periode de temps 
30 significativement plus courte qu'avec un adjuvant non encrasse, soit avec un 
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volume de biere filtree significativement plus reduit qu'avec un adjuvant non 
encrasse. 

Lorsque le procede de filtration selon l'invention comprend une etape 
5 de stabilisation, la regeneration de Tadjuvant de filtration provoque egalement la 
regeneration de Tagent stabilisant, par exemple du PVPP. 

Le procede de filtration selon la presente invention permet done 
d'obtenir une biere repondant aux exigences en termes de clarte et de stabilite et 
10 permet egalement de regenerer Tadjuvant de filtration directement dans la cuve de 
filtration sans avoir a le transporter et sans avoir a modifier les installations 
existantes. 

Le procede de filtration selon l'invention peut etre mis en oeuvre avec 
1 5 differents supports de filtration. 

Selon une premiere forme de realisation, la filtration est realisee sur 
des filtres a bougies, deja largement utilises en brasserie. Les filtres a bougies 
utilisables dans le cadre de la mise en oeuvre du procedd selon l'invention 
20 comprennent un fil enroule en spires autour d'un support vertical, la distance entre 
deux spires variant entre environ 20 \im et environ 70 jam, de preference entre 
environ 20 Jim et environ 45 |im. 

Avantageusement, le fil est realise a partir de matiere de qualite 
25 alimentaire, resistante aux reactifs utilises dans le procede de filtration. Selon une 
forme particulierement avantageuse, le fil enroule en spires a une forme 
trapezoidale, le grand cote du trapeze etant dirige vers Texterieur du filtre a 
bougies, du cote de la matiere a filtrer. De cette fa9on, les particules contenues 
dans la biere et de taille inferieure a la distance entre les spires, passent au travers 
30 du filtre, sans risquer de se colmater dans Tepaisseur du fil et d'obstruer ainsi le 
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filtre, les dimensions du passage dans Tepaisseur du fil etant plus grandes que la 
distance de passage entre deux spires. 

A titre d'exemples non limitatifs de filtres a bougies utilisables, on 
5 citera les produits de type "Trislot", commercialises par la societe Bekaert, 
Belgique. 

Selon une autre forme de realisation de la presente invention, le 
support de filtration comprend des tamis, de preference horizontaux, encore 
10 appeles filtres-plans, d'une grandeur de maille variant entre environ 10 jxm et 
environ 70 |im, de preference entre environ 10 jim et environ 20 jim. 

De la meme fa?on que precedemment, les filtres-plans sont realis6s en 
un materiau de qualite alimentaire, resistent aux solvants et reactifs utilises dans la 
15 filtration. 

A titre d'exemple non limitatif de tamis utilisable, on citera le tamis de 
type Ml 5 commercialise par la societe South West Screen, Belgique. 

20 L'invention se rapporte egalement a un nouveau procede de 

regeneration iiLsilU-d'adjuvants de filtration, nouveau en lui-meme et pouvant etre 
utilise notamment pour la regeneration des adjuvants de Tinvention. 

Le procede de regeneration selon Tinvention se caracterise en ce qu'il 
25 comprend les etapes consistant a : 

- laver le milieu filtrant avec une solution de soude, a une 
concentration variant entre environ 2 % et environ 5 %, a une temperature d f au 
moins environ 80°C, pendant une duree variant entre environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 
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- effectuer un traitement enzymatique du milieu filtrant avec une 
composition enzymatique, a une temperature variant entre environ 40°C et 
environ 60°C, pendant une duree variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique etant realise apres plusieurs cycles de 
5 filtration. 

Selon Tinvention, la composition enzymatique comprend des 
proteases, des agents capables de lyser les levures, eventuellement des agents de 
catalyse enzymatique, tels que definis dans ce qui precede. 



10 



15 



25 



Le procede de regeneration in situ selon Tinvention est 
particulierement bien adapte a la regeneration des nouveaux adjuvants de 
Tinvention, mais ne saurait etre limite a ces adjuvants particuliers, ni au procede 
de filtration selon Tinvention decrit plus haut 

L'invention concerne enfin de nouveaux supports de filtration. 



Selon une premiere forme de realisation, les supports de filtration 
selon Tinvention se caracterisent en ce qu'ils consistent en des bougies comprenant 
20 un fil realise a partir de matiere de qualite alimentaire resistante aux reactifs 
utilises dans le procede de filtration, enroule en spires autour d'un support vertical, 
la distance entre deux spires variant entre environ 20 jim et environ 70 \xm, de 
preference entre environ 20 jim et environ 45 Jim et possedent la forme 
trapezoidale telle que definie dans ce qui precede. 



Selon une autre forme de realisation, les supports de filtration selon 
Tinvention se caracterisent en ce qu'ils consistent en des tamis, de preference 
horizontaux, realises a partir de matiere de qualite alimentaire resistante aux 
reactifs utilises dans le procede de filtration, d'une grandeur de maille variant entre 
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environ 10 \xm et environ 70 \xm, de preference entre environ 10 \xm et environ 20 
[im. 

Les nouveaux supports de filtration selon invention sont 
5 particulierement bien adaptes pour la mise en oeuvre du procede de filtration de 
Tinvention mais leur utilisation en saurait etre limitee a ce procede particulier. 



Des avantages et caracteristiques supplementaires de Tinvention 
apparaitront encore k la lumiere de la description plus detaillee qui suit de formes 
10 de realisation de Tinvention, donnees a titre purement illustratif et non limitatif. 



Example 



1) Installation. 

15 

L'adjuvant utilise est du Nylon 11, disponible commercialement sous 
la denomination RILSAN® aupres de la societe Atochem, France. 



Le filtre a bougies utilise est constitue d f une zone d'alimentation 
20 conique, d'une virole cylindrique d'un diametre de 215 mm et d'une hauteur de 
2,05 m. Trois bougies de 32 mm de diametre dont Tinterieur communique avec la 
zone de recolte du filtrat sont suspendues dans la virole. La hauteur des bougies 
est de 1,5 in et la distance entre leurs axes est de 86 mm, pour deposer un gateau 
d f une epaisseur de 25 mm au maximum tout en preservant une distance de 15 mm 
25 entre la surface du giteau et la paroi de la virole. Le volume total du filtre est de 
78 1 et la surface de filtration de 0,45 m 2 . Le seuil de coupure des bougies est de 
30 \xm et le profil du fil trapezoidal. 



30 



2) Filtration, 
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2.1) Depfit de la precouche. 

L'installation est en premier lieu sterilisee et desaerte avant le dep6t 
de la precouche qui est mene a un debit de 20 a 30 hl/hm 2 , et de la meme maniere 

5 que sur un filtre industriel. L'injection de la suspension de mout contenant le 
RILSAN® est rdalisee pendant 7 minutes en moyenne et une recirculation de 15 
minutes permet de deposer la totalite de Tadjuvant. Si la stabilisation de la biere 
est effectuee en meme temps que la filtration, la precouche est constitute d'un 
melange de RILSAN® et de PVPP disponible commercialement aupres de la 

10 socidte Gaf, U.S.A. 

Dans ce cas, les proportions entre ces deux constituants (PVPP / 
RILSAN® ) sont les memes que pour l'alluvionnage, a savoir 2/1 a 1/4 en poids, 
pour qu'aprfcs debatissage, la composition de la masse filtrante regeneree ne soit 
15 pas modifiee. Independamment de l'addition de PVPP, la concentration en 
precouche atteint de 1,5 a 2 kg/m 2 , valeur supdrieure aux teneurs recommandees 
conventionnellement, mais qui reprdsente une epaisseur de giteau sensiblement 
voisine de celle obtenue pour des adjuvants traditionnels. 

20 2.2) Filtration. 

Le choix du debit de filtration est conditionne par la montee en 
pression ainsi que par le temps de contact ndcessaire pour obtenir un effet 
stabilisant suffisant. Pour ce faire, les installations de stabilisation au PVPP 
25 fonctionnent a un debit voisin de 1 0 hl/hm 2 . 

Un premier essai realise sur un filtre-plan, avec une biere de type Pils 
contenant un million de levures / ml additionnte d'un melange de 25 a 200 g / hi 
de RILSAN® et de 50 g / hi de PVPP a donne lieu a une montee en pression 
30 variant entre 15000 et 30000 N.m' 2 / heure selon la composition du melange, le 
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PVPP representant entre 20 % et 67 % en poids de I'alluvionnage total. Pour des 
teneurs identiques en kieselguhr, une montee en pression superieure a 80000 N.m" 
2 / heure est constatee dans le memes conditions. 

Un deuxieme essai est realise avec une biere de type Pils obtenue par 
darauflassen et dont la charge apres centrifiigation atteint 300 000 levures / ml. 
Elle conduit, pour une concentration totale en alluvionnage de 150 g/hl (100 g/hl 
d'adjuvant et 50 g/hl de PVPP) a une difference de pression entre l'entree et la 
sortie du filtre de 50000 N.m" 2 apres 20 heures de filtration et ce pour un debit de 
10hl/hm 2 . 

Toujours a 10 hl/m 2 et pour la meme teneur en alluvionnage, une biere 
dont la charge est de 5 millions de levures par ml conduit a une montee en 
pression de 35000 N.in 2 / heure. 

2.3) Oualite de la biere. 

La clarte de la biere apres filtration repond aux noimes en la matiere. 
Elle est largement inferieure a 0,7° EBC, valeur recommandee et est, lors d'essais 
menes a basse temperature, inferieure a 0,5° EBC. Des valeurs de 0,3° EBC ont 
ete regulierement mesurees. 

: La sterilite de la filtration est verifiee par prelevement d'echantillons 
de 0,5 1 qui sont filtres sur une membrane en nitrate de cellulose de 0,45 ^m de 
seuil de coupure. La membrane est ensemencee a Taide d ! un milieu de culture de 
type malt extract agar et incubee a 30°C pendant 5 jours. Un seuil de 0 levure / 0,5 
1 est atteint a la fin du vorlauf. 

En comparant les caracteristiques de la biere avant et apres filtration et 
independamment de la concentration en adjuvant, aucun phenomene d'adsorption 
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par l'adjuvant de filtration selon Tinvention n'est detectable, en particulier en ce 
qui concerne la couleur et la teneur en isohumulones. De plus, 1'ajout de 50 g / hi 
de PVPP a Talluvionnage conduit a une reduction de 50 % en concentration des 
polyphenols totaux meme en presence de levures. 

5 

Deux bieres de reference, Tune etant filtree avec le precede selon 
Tinvention, 1'autre avec un procede conventional ont ete soumises a une 
degustation par un groupe de huit experts. Aucune difference significative de gout 
n'a ete detectee. 

10 

Les resultats obtenus sont resumes dans le tableau I figurant en annexe 
de la presente demande de brevet 

2.4) Regeneration. 

15 

Un lavage de la masse filtrante realise dans l'outil de filtration et sans 
debatissage avec une solution de soude a 2 % a une temperature de 80°C a 
entraine une reduction de la taille des levures de 40 % apres deux heures de 
traitement. 

20 

Ces dechets demeurent trop gros pour pouvoir etre elimines du gateau 
par simple lavage et provoquent en s'accumulant un accroissement de la montee 
en pression durant la filtration. Ainsi, pour une biere, contenant initialement un 
million de levures / ml, filtree a un debit de 10 hi / hm 2 en presence de 50 g / hi de 
25 RILSAN® et de 50 g / hi de PVPP, la montee en pression varie d'un facteur trois 
apres cinq cycles. 



30 



Un traitement enzymatique permet de remedier a cette situation, en 
reduisant la taille des levures de 25 % a 35 % apres traitement pendant deux a 
trois heures. 
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Le traitement enzymatique est realise en lavant la masse filtrante par 
une solution d'enzymes disponible commercialement sous la denomination YLE® 
aupres de la societe Amano. Le traitement enzymatique est effectue a un pH de 5- 
5 6 et a une temperature de 50°C apres Tattaque k la soude, ce qui implique de 
ramener pH et temperature aux valeurs ci-dessus. 

Les dechets de cette lyse sont ensuite dimines par un second lavage a 
la soude. La periodicite du traitement enzymatique depend de la charge initiale de 
10 la biere avant filtration, du type de filtre utilise et de la longueur de cycle 
souhaitee. 

Exempte compar^tif. 

15 Les volumes de biere filtree par le procede de l'invention et par un 

precede de filtration conventional ont ete compares par extrapolation, sur une 
unite de filtration constitute d ! un filtre unique a bougies. Dans cet essai 
comparatif, la surface de filtration est de 80 m 2 et permet de deposer un gateau 
d ! un volume de 3 m 3 avec unfe distance entre les gateaux deposes sur les bougies 

20 de 5 mm en fin de filtration. 

La charge de la biere avant filtration est supposee etre de un million de 
levures / ml et le debit de filtration est de 10 hi / hm 2 . Le volume filtre par cycle 
est calcule de fa9on a ce que le volume laisse libre pour les bourbes soit 
25 totalement rempli en fin de cycle et que la difference de pression finale ne depasse 
pas 400000 N.m" 2 , valeur permettant une contre-pression importante. 

Pour une teneur en alluvionnage (a) donnee, le volume filtre par cycle 
(Vf) est calcule a partir du volume libre pour le gateau (3 m 3 ) et de la 
30 concentration en adjuvant de la precouche (ap) selon la reaction : 
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= 3 pes - 80 a, 
a 

dans laquelle p GS represente la masse specifique apparente du gateau. 

5 

La pression finale est alors calculee selon la loi de fonctionnement 
relative a une filtration cylindrique menee a debit constant, telle decrite par J. 
Hermia et al., dans Filtration and Separation, 1994, 31, 721-725. 

10 Les resultats sont illustres dans le tableau II figurant en annexe de la 

presente demande de brevet. 

Dans le tableau II, a,, designe le poids d'adjuvant par metre carre de 
surface; a designe le poids d'adjuvant par hi de biere; p G s designe la masse 
apparente specifique du gSteau; A P designe la perte de charge du giteau; tf le 

1 5 temps de filtration et Vf le volume filtre. 

Outre l'avantage de pouvoir regenerer in situ la masse filtrante, le 
nouveau precede selon l'invention permet de filtrer des volumes generalement 
plvis importants de biere que les precedes conventionnels. 

20 

II va de soi que l'invention ne se limite nullement aux formes de 
realisation qui viennent d'etre decrites dans ce qui precede et qui sont donnees a 
titre purement illustratif et non limitatif, mais en embrasse au contraire toutes les 
variantes. 

25 

Ainsi, bien que l'invention ait ete decrite dans ce qui precede plus 
particulierement en utilisant la technique de filtration en alluvionnage, les 
nouveaux adjuvants et supports de l'invention et les precedes de filtration et de 
regeneration de l'invention peuvent etre utilises avec la meme efficacite dans la 
30 technique de filtration en precouche. 



WO 96/35497 



20 



PCT/IB96/00440 



L'homme du metier aura toute possibility d'apporter des modifications 
a la presente invention, relevant de la simple mise au point de l'invention, sans 
pour autant sortir du cadre de ses elements caracteristiques, tel que defini dans les 
5 revendications qui suivent 
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Annexe 
Tableau I, 



Caracteristiques de la hi ere filtree. 





Essai avec RILSAN* 1 seul 


Essai avec melange RILSAN** 
/PVPP 




Biere non filtree 


Biere filtree 


Biere non filtree 


Biere filtree 


Couleur (EBC) 


6,2 


6,1 


5,4 


5,0 


Isohumulones 
(EBU) 


23,1 


22,8 


23,3 


22,9 


Polyphenols 
(mg/1) 


196 


184 


200 


90 



Tableau II. 



Volumes filtres selon le type d'alluvionnage 





Kieselguhr 


RILSAK" seul 


RILSANT / PVPP 


ap(kg/mO 


1 


2 


2 


a(g/hl) 


100 


80 


50 + 50 


p GS (kg/m J ) 


325 


480 


350 


A P (N.m") 


360000 


40000 


90000 


t f (h) 


12,0 


14,9 


11,1 


Vf(hl) 


8950 


14870 


8900 
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Rgvendiwtions. 

1. Adjuvants de filtration regenerables, utilisables pour la 

5 filtration de liquide, notamment de biere fin de garde, caracterises en ce qu'ils 
comprennent des grains polymeriques incompressibles synthetiques ou naturels ou 
des grains incompressibles naturels possedant un coefficient de sphericite variant 
entre environ 0,6 et environ 0,9. 

10 2. Adjuvants de filtration selon la revendication 1, caracterises 

en ce qu'ils comprennent des grains d'une taille moyenne variant entre environ 20 
|im et environ 70 Jim, formant un gateau de filtration d'une porosite comprise 
entre environ 0,4 et environ 0,8 et d'une masse specifique variant entre environ 
1000 et environ 1500 kg/m 3 . 

15 

3. Adjuvants de filtration selon la revendication 2, caracterises 
en ce qu'ils comprennent des grains d'une taille moyenne variant entre environ 20 
jim avec un ecart-type d'environ 10 jim et environ 70 \xm avec un ecart-type 
d'environ 25 jim. 

20 

4. Adjuvants de filtration selon Tune quelconque des 
revendications 1 a 3, caracterises en ce qu'ils comprennent des grains d'une taille 
moyenne d'environ 35 nm avec un ecart-type d'environ 15 ^m et d'une masse 
specifique d'environ 1200 kg/m 3 . 

25 

5. Adjuvants de filtration selon l'une quelconque des 
revendications 1 a 4, caracterises en ce que les grains polymeriques synthetiques 
ou naturels ou les grains incompressibles naturels sont des grains obtenus 
notamment a partir de polyamide, de polychlorure de vinyle, de produits fluores, 
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de polypropylene, de polystyrene, de polyethylene, de certains derives de silice, 
par exemple de ryolites, de verre, ainsi que leurs melanges. 

6. Adjuvants de filtration selon Tune quelconque des 

revendications 1 a 5, caracterises en ce que les grains de polyamide consistent de 
preference en des grains de polycaprolactame, d'adipamide de 
poly(hexamethylene), de nonanediamide de poly(hexamethylene), de sebacamide 
de poly(hexamethylene), de dodecanodiamide de poly(hexamethylene), de 
polyundecanolactame, de polylauryllactame et/ou leurs melanges. 



10 



7. Adjuvants de filtration selon Time quelconque des 

revendications 1 a 6, caracterise en ce que les grains consistent en des grains de 
polyundecanolactame. 



15 8. Procede de filtration d'un liquide, notamment de biere fin de 

garde comprenant des etapes de desaeration, de depot d'une precouche sur un 
support de filtration, de recirculation, caracterise en ce que Fetape de filtration est 
realisee avec un adjuvant de filtration selon Tune quelconque des revendications 1 
a 7. 

20 

9. Procede de filtration selon la revendication 8, caracterise en 

ce que la proportion entre Fadjuvant de filtration et le liquide a filtrer varie entre 
environ 25 g d'adjuvant / hi de liquide et environ 250 g d'adjuvant / hi de liquide. 



25 10. Procede de filtration selon la revendication 8 ou 9, 

caracterise en ce qu'il comprend de plus une etape de stabilisation. 



30 



11. Procede de filtration selon la revendication 10, caracterise 
en ce que Fetape de stabilisation est realisee de fa9on concomittante avec Fetape 
de filtration. 
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12. Procede de filtration selon la revendication 10 ou 11, 
caracterise en que 1'etape de stabilisation comprend Tutilisation d r un agent de 
stabilisation, par exemple du PVPP. 

5 

13. Procede de filtration selon Tune quelconque des 
revendications 8 a 12, caracterise en ce qu'il comprend de plus, apres 1'etape de 
filtration de la biere, une etape de regeneration in situ de 1'adjuvant de filtration, 
comprenant les etapes consistant a : 

10 - laver le milieu filtrant avec une solution de soude, a une 

concentration variant entre environ 2 % et environ 5 % 9 a une temperature d'au 
moins environ 80°C, pendant une duree variant entre environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 

- effectuer un traitement enzymatique du milieu filtrant avec une 

15 composition enzymatique, a une temperature variant entre environ 40°C et 
environ 60°C, pendant une duree variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique etant realise apres plusieurs cycles de 
filtration. 

20 14. Procede de filtration selon la revendication 13, caracterise 

en ce que la composition enzymatique comprend des proteases, des agents 
capables de lyser les levures, eventuellement des agents de catalyse enzymatique. 

15. Procede de filtration selon la revendication 13 ou 14, 
25 caracterise en ce que le traitement enzymatique est realise lorsque la montee en 

pression par heure devient trop importante et significativement plus elevee qu'avec 
un adjuvant de filtration non encrasse. 

16. Procede de filtration selon la revendication 15, caracterise 
30 en ce que le traitement enzymatique est realise quand la montee en pression dans 
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la cuve de filtration atteint environ 80 % de la pression maximale autorisee par la 
construction mecanique du filtre. 

17. Procede de filtration selon Tune quelconque des 
5 revendications 8 a 16, caracterise en ce que le support de filtration comprend des 
bougies comprenant un fil enroule en spires autour d f un support vertical, la 
distance entre deux spires variant entre environ 20 \im et environ 70 \im 9 de 
preference entre environ 20 \im et environ 45 jim. 

10 18. Proc6de de filtration selon la revendication 17, caracterise 

en ce que le fil enroule en spires a une forme trapezoTdale, le grand cote du trapeze 
etant dirige vers l'exterieur du filtre a bougies, du cote de la matiere a filtrer. 

19. Proc6de de filtration selon Tune quelconque des 
15 revendications 8 k 16, caracterise en ce que le support de filtration comprend des 

tamis, de preference horizontaux, d'une grandeur de maille variant entre environ 
10 \xm et environ 70 |im, de preference entre environ 1 0 pm et environ 20 fim. 

20. ProcedS de filtration selon selon Tune quelconque des 
20 revendications 17 a 19, caracterise en ce que les fils ou les tamis sont realises a 

partir de matiere de qualite alimentaire resistante aux reactifs utilises dans le 
procede de filtration. 

21. Procede de regeneration in situ d'un adjuvant de filtration 
25 caracterise en ce qu'il comprend les etapes consistant a : 

- laver le milieu filtrant avec une solution de soude, a une 
concentration variant entre environ 2 % et environ 5 %, a une temperature d'au 
moins environ 80°C, pendant une duree variant entre environ 60 minutes et 
environ 120 minutes, et 
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- efFectuer un traitement enzymatique du milieu filtrant avec une 
composition enzymatique, a une temperature variant entre environ 40°C et 
environ 60°C, pendant une duree variant entre environ 100 minutes et environ 200 
minutes, ledit traitement enzymatique etant realise apres plusieurs cycles de 
5 filtration. 

22. Procede de regeneration selon la revendication 21, 
caracterise en ce que la composition enzymatique comprend des proteases, des 
agents capables de lyser les levures, eventuellement des agents de catalyse 

10 enzymatique. 

23. ProcSde de regeneration selon la revendication 21 ou 22, 
caracterise en ce que le traitement enzymatique est realise quand la montee en 
pression par heure devient trop importante et significativement plus elevee qu'avec 

15 un adjuvant de filtration non encrasse. 

24. Procede de regeneration selon la revendication 23, 
caract6ris6 en ce que le traitement enzymatique est realise quand la montee en 
pression dans la cuve de filtration atteint environ 80 % de la pression maximale 

20 autorisee par la construction mecanique du filtre. 

25. Procede de regeneration selon Tune quelconque des 
revendications 21 a 24, caracterise en ce que l'adjuvant consiste en un adjuvant 
selon Tune quelconque des revendications 1 a 7. 

25 

26. Support de filtration, caracterise en ce qu'il comprend des 
bougies comprenant un fil realise a partir de matiere de qualite alimentaire 
resistante aux reactifs utilises dans le procede de filtration, enroule en spires 
autour d'un support vertical, la distance entre deux spires variant entre environ 20 

30 \xm et environ 70 \im 9 de preference entre environ 20 ^im et environ 45 jim. 
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27. Support de filtration selon la revendication 26, caracterise 
en ce que le fil enroule en spires a une forme trapezoidale, le grand cote du trapeze 
etant dirige vers l'exterieur du filtre a bougies, du cote de la matiere a filtrer. 

5 

28. Support de filtration, caracterise en ce qu'il comprend des 
tamis, de preference horizontaux, realises a partir de matiere de qualite alimentaire 
resistante aux reactifs utilises dans le precede de filtration, d f une grandeur de 
maille variant entre environ 10 jam et environ 70 \xm 9 de preference entre environ 

10 10 imiet environ 20 |im. 
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